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La presente invention a trait a un procede de separation et de purification 
de melanges bruts contenant essentiellement de I'hydroquinone, du resorcinol et 
des goudrons, et eventuellement du catechol, afin d'en extraire d'une part 
I'hydroquinone et d'autre part le resorcinol, ainsi que le catechol lorsqu'il est 
5 present. Elle a egalement trait aux installations permettant de mettre en ceuvre ce 
procede. 

L'industrie du phenol et de ses derives genere des volumes importants de 
sous-produits contenant, parmi une grande variete de goudrons, les derives para, 
ortho et meta du dihydroxy benzene. II s'agit de I'hydroquinone (compose para : 
10 dihydroxy-1,4-benzene), du catechol ou pyrocatechine (compose ortho: 
dihydroxy-1,2-benzene) et du resorcinol ou resorcine (compose meta : dihydroxy- 
1 ,3-benzene). 

Ces trois composes ont une valeur ajoutee mais leur extraction de tels 
melanges complexes n'est pas sans poser des problemes d'ordres technique et 
is economique. 

La presente invention, qui s'incrit dans la separation et la purification des 
diphenols dans Industrie du phenol et de ses derives, a pour objectif de proposer 
une methode, et une installation appropriee, permettant de separer et purifier, 
dans des conditions economiques favorables, I'hydroquinone et le resorcinol d'un 
20 melange plus complexe, contenant notamment en plus des goudrons, et 
eventuellement aussi le catechol. 

Un autre objectif de I'invention est de proposer un tel procede qui puis.se 
etre opere en grande partie en continu. 

Un autre objectif encore de I'invention est de proposer un tel procede et 
25 installation qui permettent I'obtention de I'hydroquinone, du resorcinol et du 
catechol ayant une purete elevee, notamment superieure a 98 %, de preference a 
99 %, voire superieure ou egale a 99,5 %. 

Ces objectifs sont atteints conformement a I'invention par un procede de 
purification d'un melange brut contenant de I'hydroquinone, du resorcinol, des 
30 goudrons et eventuellement du catechol, procede dans lequel on soumet le 
melange brut a une suite d'etapes de distillation, de preference menee en continu, 
comprenant : 


(i) une eventuelle premiere etape de distillation (I) con$ue pour obtenir le 
catechol en tete de distillation ; cette etape sera mise en oeuvre lorsque le 
melange brut comprendra du catechol, notamment lorsque la teneur du 
melange brut en catechol depasse 2% inclus, 

(ii) le pied de distillation obtenu sous (i) ou le melange brut en Tabsence 
d'etape (I) est soumis a une etape de distillation (II) conpue pour obtenir en 
tete de distillation une fraction riche en resorcinol, contenant du resorcinol 
essentiellement et de I'hydroquinone, 

(iii) le pied de distillation obtenu sous (ii) est soumis a une etape de distillation 
(III) con^ue pour obtenir en tete de distillation une fraction riche en 
hydroquinone, contenant de I'hydroquinone essentiellement et du 
resorcinol, 

puis on soumet la fraction riche en hydroquinone et/ou la fraction riche en 
resorcinol a une etape de raffinage (IV, V) pour extraire I'hydroquinone et/ou le 
resorcinol. 

Afin d'ameliorer le rendement de recuperation de I'hydroquinone du 
melange brut, il est preferable de faire preceder les etapes (I) et/ou (II) d'au moins 
une etape prealable de distillation (1) dite de degoudronnage permettant d'eliminer 
les goudrons en pied de distillation. II est meme preferable alors de re-distiller ce 
pied de distillation dans au moins une deuxieme etape prealable de 
degoudronnage (1') et de recuperer la tete de distillation, susceptible de contenir 
une certaine quantite des composes recherches. La ou les deux (ou plus) tetes de 
distillation ainsi obtenues sont envoyees comme melange d'alirnentation dans ies 
etapes (I) si une telle etape est prevue, ou (II) dans le cas contraire. De preference 
encore, ces etapes prealables sont menees en continu avec les etapes de 
distillation qui suivent. 

Les melanges auxquels le procede s'applique sont principalement ceux 
comprenant notamment, par rapport au melange total : 

- de 20 a 60 %, notamment de 30 a 50 %, en poids d'hydroquinone. 

- de 2 a 20 %, notamment de 2 a 15 %, en poids de resorcinol, 

- de 0 a 20 %, notamment de 5 a 15 %, en poids de catechol, 

- le reste etant forme de composes divers, essentiellement des goudrons. 
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Les etapes de distillation dites de degoudronnage (1,1') peuvent etre mises 
en oeuvre avec des appareils a film tombant racle de technologie classique ou 
court trajet. On n'exclut cependant pas ('utilisation de cx>lonnes a plusieurs etages 
(voir e.g. colonne (III)). On vise simplement a eliminer au maximum les goudrons 
5 sans perte notable des composes recherches. 

Si des etapes (1 et 1') ne sont pas prevues, il est preferable d'utiliser des 
colonnes (I) et (II) avec des garnissages anti-encrassement afin de limiter leur 
encrassement par les goudrons. De tels garnissages sont parfaitement connus de 
Thomme du metier. 

io L'etape (I) vise simplement a extraire le catechol et done a obtenir en tete le 

catechol avec une purete aussi elevee que possible. On vise notamment a obtenir 
une fraction contenant au moins 98 %, de preference au moins 99 % de catechol. 

Par "riche" tel qu'utilise ci-dessus pour les etapes (II) et (III), on entend que 
le compose vise est en quantite majoritaire, I'autre compose etant en quantite 

15 minoritaire mais suffisante pour permettre ensuite le raffinage. L'homme du metier 
est tout a fait a meme de determiner par des essais de routine les plages de ratios 
en se fondant sur la courbe de cristallisation d'un melange 
resorcinol/hydroquinone, afin de determiner les ratios correspondant a la plage 
des eutectiques. A partir de ces informations, en jouant sur les parametres de 

20 marche des colonnes, on peut se placer dans des conditions telles que les 
fractions riches aient un ratio s'inscrivant de part ou d'autre de cette plage, 
comme cela est connu en soi, ce qui permettra la mise en ceuvre ulterieure du 
raffinage. 

Les conditions operatoires des etapes (II) et (III) sont done liees. Chacune 
25 vise a I'obtention, en tete de distillation (en tete de colonne), d'un melange 
hydroquinone/resorcinol qui soit compatible avec l'etape subsequente de 
raffinage. 

On prefere ainsi qUe l'etape (II) conduise a un melange contenant : 
de 75 a 95 %, de preference de 85 a 92 % de resorcinol, 
30 de 5 a 25 %, de preference de 8 a 15 % d'hydroquinone. 

(on ne tient pas compte d'eventuels residus d'autres composes, e.g. catechol, 
qui restent minoritaires). 


4 


Ces conditions operatoires permettent d'assurer, lors de Tetape (III), la 
production en tete de distillation, d'un melange comprenant notamment : 

- de 75 a 98 %, de preference de 85 a 97,5 % d'hydroquinone 

- de 2 a 25 %, de preference de 2,5 a 15 % de resorcinol. 

5 (On ne tient pas compte la encore d'eventuels residus d'autres composes, 

pouvant etre presents en quantite negligeables). 

A partir de ces informations, Phomme du metier est parfaitement en mesure 
de choisir les moyens a mettre en oeuvre en fonction du melange de depart. On 
rappellera simplement ce qui suit. La taille (notamment le diametre) des colonnes 

10 de distillation depend du flux circulant et de la pression interne. Leur 
dimensionnement se fera done principalement suivant le debit de melange a 
traiter. Le parametre interne qu'est le nombre d'etages theoriques est determine 
notamment par la composition (ratios) du melange entrant et la purete ou la 
composition du melange devant etre obtenus en tete et en pied de distillation. On 

15 precisera que les colonnes pourront etre garnies indifferemment de plateaux ou de 
garnissage ordonne, comme cela est parfaitement connu de I'homme du metier. 
L'installation etant determinee, I'homme du metier ajuste les parametres de 
fonctionnement des colonnes. 

Ainsi, la colonne de distillation (I) pourra etre avantageusement, mais non 

20 limitativement, une colonne ayant les specifications suivantes : 

- nombre d'etages theoriques : de 5 a 40, de preference de 1 0 a 30 ; 

- taux de reflux R compris entre 1 et 10 , de preference entre 2 et 5. 

La colonne de distillation (II) pourra etre avantageusement, mais non 
limitativement, une colonne ayant les specifications suivants : 
25 - nombre d'etages theoriques : de 10 a 85, de preference de 15 a 40, 

- taux de reflux R compris entre 1 et 35, de preference entre 5 et 25. 

. La colonne de distillation (IN) pourra etre tout simplement une colonne de 
type (1) ou encore une colonne ayant les specifications suivantes : 

- nombre d'etages theoriques : de 1 a 1 0, de preference de 1 a 5, 
30 - taux de reflux R compris entre 0,5 et 5, de preference entre 1 et 2. 

Le raffinage s'effectue de maniere discontinue a Taide d'appareils 
permettant la separation liquide/solide (egouttage, fusion de zone) et 
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dimensionnes en fonction du volume a traiter et de leur nombre. Le choix du type 
d'appareil rVest pas non plus critique. II peut s'agir par exemple d'egoutteurs 
classiques ou d'autres appareils de raffinage, par exemple ceux vendus sous la 
denomination PROAPT (marque deposee). On peut par exemple utiliser des 
5 egoutteurs de type a echangeur tubulaire cylindrique vertical. 

Le traitement des fractions riches dans ces appareils s'effectue 
essentiellement selon les 4 phases suivantes : 

- la phase 1 correspond a la cristallisation lente du melange charge 

- la phase 2 correspond a I'egouttage froid de I'eutectique (melange resorcinol et 
10 hydroquinone) 

- la phase 3 correspond a I'egouttage chaud recupere pendant la phase de 
rechauffage jusqu'a I'obtention de la purete recherchee 

- la phase 4 correspond a la fusion-recuperation du produit pur. 

L'obtention de fractions de compositions sensiblement constantes permet 
is aussi d'automatiser le deroulement de ce raffinage. 

La fraction riche en resorcinol est envoyee vers un ou des appareils(s) de 
raffinage. Avant la phase 1 , I'appareil est chauffe au dessus du point de fusion du 
resorcinol (1 1 1°C), soit par exemple entre 1 15 et 120° C. 

Pendant la phase 1, la masse est refroidie, e.g. jusqu'a une temperature 
20 comprise entre 40 et 90 °C, en plusieurs heures, e.g. en de 5 a 15 h, ce qui induit 
la cristallisation lente du melange charge. 

Apres la phase 1 , le produit reste liquide est soutire de I'appareil (phase 2) 
avant de passer a la phase 3. 

La phase 3 consiste dans le rechauffement lent de I'appareil de raffinage, 
25 commence eventuellement au cours de la phase 2, e.g. jusqu'a une temperature 
comprise entre 109 et 1 1 1 °C, en plusieurs heures, e.g. en de 8 a 15 h. La fin de 
la phase 3, qui conditionne la purete du, produit, peut etre determinee soit par 
mesure du point de cristallisation, soit par toute autre technique d'analyse physico- 
chimique. 

30 La phase 4 prevoit un chauffage de I'appareil a une temperature superieure 

a 1 15 °Cde maniere a fondre le resorcinol, lequel est soutire a Tetat fondu. 


Les fractions riches en hydroquinone sont traitees de la meme maniere. Le 
traitement suit les memes phases, aux temperatures et temps de 
chauffage/refroidissement pres. A tifre d'exemple : 

- prechauffage entre 175 et 180 ° C 

- phase 1 refroidissement entre 90 et 130 °C 

- phase 1 duree entre 5 et 1 5 h 

- phase 3 chauffage entre 1 70 et 173 °C 

- phase 3 duree entre 8 et 24 h 

- phase 4 chauffage au dessus de 178 ° C. 

Les fractions eutectiques recuperees lors du raffinage peuvent etre recyclees 
en melange ou separement avec Tegouttage chaud, de preference dans les 
etapes (II) et/ou (III). On peut etre amene a les recycler dans I'etape (I) en cas de 
besoin. 

La presente invention a aussi pour objet une installation permettant la mise 
en ceuvre du procede decrit ci-dessus, comprenant : 

(i) une eventuelle colonne de distillation (I) conpue pour obtenir du catechol 
en tete de colonne, 

(ii) une colonne de distillation (II) dont I'entree est reliee au pied de 
colonne (I) ou report le melange brut en Tabsence de colonne (I), cette 
colonne (II) etant congue pour obtenir en tete de colonne une fraction 
riche en resorcinol, contenant du resorcinol essentiellement et de 
Thydroquinone, 

(iii) une colonne de distillation (III) dont Tentree est reliee au pied da 
colonne (II), cette colonne (III) etant conpue pour obtenir en tete de 
colonne une fraction riche en hydroquinone, contenant de 
Thydroquinone essentiellement et du resorcinol, 

(iv) un ou plusieurs appareils de raffinage (IV, V) pour assurer le raffinage 
de la fraction riche en hydroquinone et/ou la fraction riche en resorcinol 
pour extraire respectivement Thydroquinone et/ou le resorcinol. 

Conformement au mode de realisation prefere de Tinvention, cette 
installation comprend en outre : 
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- une colonne de degoudronnage (1) congue pour obtenir en tete de colonne 
une fraction degoudronnee et en pied de la colonne une fraction riche en 
goudrons 

- eventuellement au moins une autre colonne de distillation (V) alimentee par la 
5 fraction riche en goudrons provenant de la colonne precedente (1) et congue 

pour obtenir en tete de colonne une fraction degoudronnee et en pied une 

fraction riche en goudrons, 
la ou les fractions de tete de ces colonnes servant a alimenter la colonne (I) ou 
(II). 

10 Les autres informations et caracteristiques donnees plus haut a propos du 

procede s'appliquent directement a Installation selon Tinvention. 

(.'invention va etre maintenant decrite plus en detail a Taide de modes de 
realisation pris a titre d'exemples non limitatifs et se referant au dessin sur lequel : 

- la figure 1 montre le schema d'une premiere installation conforme a invention 
is - la figure 2 montre le schema d'une deuxieme installation conforme au mode de 

realisation prefere de I'invention. 

EXEMPLE 1 (figure 1) : 

1* re colonne de distillation (D : 
20 n (nombre d'etages theoriques) = 30 

R (taux de reflux) = 2,7 

Temperature tete de colonne = 176,4 °C 

Pression = 100 mmHg, soit 13332 Pa. 

Cette colonne (I) est alimentee en continu avec un debit de 25,5 kg/h d'un 
25 melange a traiter comprenant : 

- environ 50 % hydroquinone, soit environ 12,75 kg/h 

- environ 15 % catechol, soit environ 3,8 kg/h 

- environ 10 % resorcinol, soit environ 2,55 kg/h . 

- environ 25 % goudrons, soit environ 6,4 kg/h. 

30 On obtient en tete de colonne un debit d'environ 3,8 kg/h, comprenant : 

- environ 99,5 % catechol 

- environ 800 ppm hydroquinone 
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- environ 40 ppm resorcinol. 

On obtient en pied de colonne un debit d'environ 21,7 kg/h, comprenant : 

- environ 58,9 % hydroquinone (environ 12,75 kg/h) 

- environ 11,7% resorcinol (environ 2,55 kg/h) 

- environ 180 ppm catechol 

- environ 29,4 % goudrons (environ 6,4 kg/h). 

2* me colonne de distillation (II) : 
n = 30 
R = 10 

Temperature tete de colonne : 210 °C 
Pression : 100 mmHg, soit 13332 Pa. 

Elle est alimentee en continu avec le pied de la 1* re colonne a un debit 
d'environ 21 ,7 kg/h. 

On obtient en tete un debit d'environ 2,56 kg/h d'une fraction riche en 
resorcinol, comprenant : 

- environ 90 % resorcinol (environ 2,3 kg/h) 

- environ 10 % hydroquinone (environ 0, 26 kg/h) 

- environ 1200 ppm catechol. 

On obtient en pied un debit d'environ 19,14 kg/h d'un melange comprenant ; 

- environ 65,3 % hydroquinone (environ 12,49 kg/h) 

- environ 1 ,3 % resorcinol (environ 0,25 kg/h) 

- environ 33,4 % goudrons (environ 6,4 kg/h). 

3 eme colonne de distillation (degoudronnage) (III) : 
colonne de degoudronnage : appareil a film tombant racle 
temperature tete de colonne : 217 °C 
pression : 100 mmHg, soit 13332 Pa. 

Cette colonne est alimentee en continu avec le pied de la 2* me colonne a un 
debit d'environ 19,14 kg/h. 

On obtient en tete un debit d'environ 9,64 kg/h d'une fraction riche en 
hydroquinone, comportant : 
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- environ 97,4 % hyclroquinone (environ 9,39 kg/h) 

- environ 2,6 % resorcinol (environ 0,25 kg/h). 

On obtient en pied de colonne un debit d'environ 9,5 kg/h d'un melange 
contenant : 

5 - environ 32,6 % hydroquinone (environ 3,1 kg/h) 

- environ 67,4 % goudrons (environ 6,4 kg/h). 

Le pied de colonne peut eventuellement etre redistille sur une colonne de 
degoudronnage. 

10 Raffinage : 

Le raffinage permet d'obtenir les produits purs a partir des fractions riches. 
On a utilise des egoutteurs de type a echangeur tubulaire cylindrique vertical. Des 
resultats similaires seront obtenus avec d'autres types d'appareils. 

Le mode de fonctionnement est le suivant : 
15 a) Pour la fraction riche en hydroquinone : 

- chargement : avant le chargement de 1 80 kg environ de fractions riches en 
hydroquinone, Tegoutteur (V) est prechauffe a une temperature superieure au 
point de fusion de I'hydroquinone, ici a environ 180 ° C. 

- refroidissement : la masse est refroidie lentement par circulation d'eau jusqu'a 
20 une temperature d'environ 120 °C (temps de refroidissement environ 10 h) 

- recuperation de la fraction eutectique : la fraction eutectique que Ton appelle 
aussi egouttage froid, correspond a la partie non cristallisee du melange en fin 
de refroidissement et est un melange de resorcinol et d'hydroquinone. Dans !e 
cas de ces egoutteurs, cette fraction peut etre recuperee par simple 

25 ecoulement gravitaire et recueilli dans un bac prevu a cet effet Cette phase 

dure environ 12 heures, et se fait sous rechauffement lent de I'egoutteur. 
* - on continue le rechauffage de Tegoutteur pour realiser la phase tfegouttage 

chaud. La fin de la phase de recuperation de I'egouttage chaud est determinee 
par la mesure du point de cristallisation du produit qui s'ecoule lors de cette 

30 phase de chauffage. Cette fraction est recuperee par simple ecoulement 

gravitaire et recueillie dans un bac prevu a cet effet. Cette fraction peut etre 
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soit recyclee a I'operation de raffinage suivante, soit melangee avec la fraction 
egouttage froid et recyclee a la distillation. 
- recuperation de I'hydroquinone pure ; lorsque le point de cristallisation (171 °C) 
est atteint, Tecoulement de I'egouttage chaud est interrompu et Tegoutteur est 
chauffe a une temperature de 180 °C afin de fondre la totalite de 
I'hydroquinone. On recupere environ 65 kg d'hydroquinone avec un titre 
superieur ou egal a 99,5 %. 

a) pour la fraction riche en resorcinol : on precede de la meme maniere que 
sous a) avec I'egoutteur (IV) a la difference essentielle pres que Ton prend en 
compte cette fois-ci la temperature de fusion du resorcinol qui est de 111 °C. On 
modifie en consequence les temperatures de chauffage. 
Temperature de chargement 120 °C 
Refroidissement a 60 °C en environ 1 0 h 
Recuperation de la fraction egouttage froid en environ 1 0 h 

Rechauffement de 60 a 1 10,5 °C, la fin de ce rechauffement etant determinee par 
la mesure du point de cristallisation, ce qui determine la purete finale du produit. 
Chauffage a 1 20 °C pour recuperer le resorcinol : 65 kg de purete superieure ou 
egale a 99 %. 

EXEMPLE 2 : (Figure 2) 

Par rapport a Texemple 1, on ajoute, en amont de la colonne de distillation 
(I), deux colonnes de degoudronnage (1 et 1') pour eliminer au depart les 
goudrons presents. La premiere (1) de ces colonnes est alimentee par le melange 
a traiter et la deuxieme (1') par le pied de la colonne (1) precedente. Les flux 
provenant des deux tetes de colonne alimentent la 1 6re colonne (I) selon Texemple 
1. 

colonnes de degoudronnage 
appareils a film tombant racle 
temperature tete de colonne : 174 °C 
pression : 10 mmHg, soit 1333,2 Pa. 
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La colonne (1) est alimentee en continu avec un debit de 35 kg/h d'un 
melange a traiter cornprenant : 

- environ 45 % hydroquinone, soit environ 15,75 kg/h 

- environ 7 % catechol, soit environ 2,45 kg/h 

- environ 3 % resorcinol, soit environ 1,05 kg/h 

- environ 45 % goudrons, soit environ 15,75 kg/h. 

Les tetes des deux colonnes de degoudronnage sont reunies et produisent 
un debit d'environ 1 8,9 kg/h d'une fraction degoudronnee, cornprenant : 

- environ 2,45 kg/h catechol 

- environ 15,3 kg/h hydroquinone 

- environ 1,05 kg/h resorcinol. 

- goudrons 0,1 kg/h environ 

On obtient en pied de la colonne (1') un debit d'environ 16,1 kg/h d'une 
fraction riche en goudrons, cornprenant : 
goudrons environ 15,65 kg/h 

- hydroquinone environ 0,45 kg/h 

colonne de distillation (I) : 
n (nombre d'etages theoriques) = 30 
R (taux de reflux) = 2,7 
Temperature tete de colonne = 1 34 °C 
Pression = 10 mmHg, soit 1333,2 Pa. 

Cette colonne (I) est alimentee en continu avec le debit de 18,9 kg/h 
provenant du degoudronnage. 

On obtient en tete de colonne un debit d'environ 2,45 kg/h, cornprenant : 

- environ 99,5 % catechol 

- environ 800 ppm hydroquinone 

- environ 40 ppm resorcinol. 

On obtient en pied de colonne un debit d'environ 16,45 kg/h, cornprenant : 

- hydroquinone environ 15,3 kg/h 
resorcinol environ 1,05 kg/h 

- environ 1 80 ppm catechol 
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- goudrons 0, 1 kg/h nviron 

colonne de distillation (IB : 
n = 30 
R = 10 

Temperature tete de colonne : 1 70 °C 
Pression : 10 rnmHg, soit 1333,2 Pa. 

Elle est alimentee en continu avec le pied de la colonne (I) a un debit 
d'environ 16,45 kg/h. 

On obtient en tete un debit d'environ 0,75 kg/h d'une fraction riche en 
resorcinol, comprenant : 

- resorcinol environ 0,65 kg/h 

- hydroquinone environ 0, 1 kg/h 

- environ 1200 ppm catechol. 

On obtient en pied un debit d'environ 15,7 kg/h d'un melange comprenant : 

- hydroquinone environ 15,2 kg/h 

- resorcinol environ 0,4 kg/h. 

- goudrons 0,1 kg/h environ 

colonne de distillation (deaoudronnage) ( \\\) : 

colonne de degoudronnage : appareil a film tombant racle 

temperature tete de colonne : 1 74,5 °C 

pression : 10 rnmHg, soit 1333,2 Pa. 

Cette colonne est alimentee en continu avec le pied de la colonne (II) a un 
debit d'environ 15,7 kg/h. 

On obtient en tete un debit d'environ 15,2 kg/h d'une fraction riche en 
hydroquinone, comportant : 

- hydroquinone environ 14,8 kg/h 

- resorcinol environ 0,4 kg/h. 

On obtient en pied de colonne un debit d'environ 0,5 kg/h d'un melange 
contenant : 

hydroquinone environ 0,4 kg/h 
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goudrons 0, 1 kg/h environ 
Raffinaae : 

on precede comme a I'exemple 1 . 

II doit etre bien compris que I'invention definie par les revendications 
annexees n'est pas limitee aux modes de realisation particuliers indiques dans la 
description ci-dessus, mais en englobe les variantes qui ne sortent ni du cadre ni 
de I'esprit de la presente invention. 
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REVENDICATIONS 

1. Procede de separation et purification d'un melange brut contenant de 
I'hydroquinone, du resorcinol, des goudrons et eventuellement du catechol, dans 
lequel on sournet tout d'abord ie melange brut a une serie d'etapes de distillation 
comprenant : 

(i) une eventuelle etape de distillation (I) congue pour obtenir du catechol en 
tete de distillation, 

(ii) le pied de distillation obtenu sous (i), ou le melange brut en I'absence 
d'etape (I), est soumis a une etape de distillation (II) congue pour obtenir en 
tete de distillation une fraction riche en resorcinol, contenant du resorcinol 
essentiellement et de I'hydroquinone, 

(iii) le pied de distillation obtenu sous (ii) est soumis a une etape de distillation 
(III) congue pour obtenir en tete de distillation une fraction riche en 
hydroquinone, contenant de I'hydroquinone essentiellement et du 
resorcinol, 

puis on sournet la fraction riche en hydroquinone et/ou la fraction riche en 
resorcinol a une etape de raffinage (IV ou V) pour extraire respectivement 
rhydroquinone et/ou le resorcinol. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que I'etape (I) 
lorsqu'elle est presente, ou I'etape (II), est precedee d'au moins une etape 
prealable de degoudronnage (1, V) congue pour obtenir en pied une fraction riche 
en goudrons et en tete une fraction degoudronnee, qui sert a alimenter I'etape (I) 
ou I'etape (II). 

3. Procede selon la revendication 2, caracterise en ce que Ton prevoit deux 
etapes prealables de distillation (1,1'), la fraction de pied de la premiere (1) riche 
en goudrons etant utilisee pour alimenter la deuxieme (1'), et les deux fractions 
de tete degoudronnees etant utilisees pour alimenter I'etape (I) ou (II). 


15 


4. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, caracterise en 
ce que Tetape (II) est conpue pour conduire a une fraction riche en resorcinol, 
comprenant : 

- de 75 a 95 %, de preference de 85 a 92 % de resorcinol, 

- de 5 a 25 %, de preference de 8 a 15 % d'hydroquinone. 

5. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, caracterise en 
ce que I'etape (III) est con$ue pour conduire a une fraction riche en hydroquinone, 
comprenant : 

- de 75 a 98 %, de preference de 85 a 97,5 % d'hydroquinone, 

- de 2 a 25 %, de preference de 2,5 a 15 % de resorcinol. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, caracterise en 
ce que Ton effectue le raffinage des fractions riches sur des egoutteurs. 

7. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 6, caracterisee en 
ce que la colonne de distillation (I) a les specifications suivantes : 

- nombre d'etages theoriques : de 5 a 40, de preference de 1 0 a 30 ; 

- taux de reflux R compris entre 1 et 10 , de preference entre 2 et 5. 

8. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 6, caracterisee en 
ce que la colonne de distillation (II) a les specifications suivantes : 

- nombre d'etages theoriques : de 10 a 85, de preference de 15 a 40, 

- taux de reflux R compris entre 1 et 35, de preference entre 5 et 25. 

9. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 6, caracterisee en 
ce que la colonne de distillation (III) est un appareil a film tombant racle ou une 
colonne de distillation ayant les specifications suivantes : 

- nombre d'etages theoriques : de 1 a 1 0, de preference de 1 a 5, 

- taux de reflux R compris entre 0,5 et 5, de preference entre 1 et 2. 
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10. Precede selon Tune quelconque des revendications 1 a 6, caracterisee 
en ce que la ou les colonnes de degoudronnage (1, V) est/sont des appareils a 
film tombant racle. 

11. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 10, caracterise 
en ce que le melange brut comprend, par rapport au melange total : 

- de 20 a 60 %, notamment de 30 a 50 %, en poids d'hydroquinone, 

- de 2 a 20 %, notamment de 2 a 15 %, en poids de resorcinol, 

- de 0 a 20 %, notamment de 5 a 15 %, en poids de catechol, 

- le reste etant forme de composes divers, essentielfement des goudrons. 

12. Installation de separation et purification d'un melange brut contenant de 
Thydroquinone, du resorcinol, des goudrons, et eventuellement du catechol 
comprenant : 

(i) une eventuelle colonne distillation (I) con? ue pour obtenir du catechol en 
tete de colonne, 

(ii) une colonne de distillation (II) dont Tentree est reliee au pied de 
colonne (I) ou regoit le melange brut en ('absence de colonne (I), cette 
colonne (II) etant con?ue pour obtenir en tete de colonne une fraction 
riche en resorcinol, contenant du resorcinol essentiellement et de 
Thydroquinone, 

(iii) une colonne de distillation (III) dont Tentree est reliee au pied de 
colonne (II), cette colonne (III) etant congue pour obtenir en tete de 
colonne une fraction riche en hydroquinone, contenant de 
Thydroquinone essentiellement et du resorcinol, 

(iv) un ou plusieurs appareils de raffinage (IV, V) pour assurer le raffinage 
de la fraction riche en hydroquinone et/ou la fraction riche en resorcinol 
pour extraire respectivement Thydroquinone et/ou le resorcinol. 

13. Installation selon la revendication 12, caracterisee en ce qu'elle 
comprend en outre : 
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- une colonne de degoudronnage (1) congue pour obtenir en tete de. colonne 
une fraction degoudronnee et en pied de la colonne une fraction riche en 
goudrons 

- eventuellement au moins une autre colonne de distillation (V) alimentee par la 
fraction riche en goudrons provenant de la colonne precedente (1) et congue 
pour obtenir en tete de colonne une fraction degoudronnee et en pied une 
fraction riche en goudrons, 

la ou les fractions de tete de ces colonnes servant a alimenter la colonne (I) ou 
(II). 

14. Installation selon la revendication 12 ou 13, caracterisee en ce que ia 
colonne (II) est congue pour conduire a une fraction riche en resorcinol, 
comprenant : 

- de 75 a 95 %, de preference de 85 a 92 % de resorcinol, 

- de 5 a 25 %, de preference de 8 a 15 % d'hydroquinone. 

15. Installation selon Tune quelconque des revendications 12 a 14, 
caracterisee en ce que la colonne (III) est congue pour conduire a une fraction 
riche en hydroquinone comprenant : 

- de 75 a 98 %, de preference de 85 a 97,5 % d'hydroquinone, 

- de 2 a 25 %, de preference de 2,5 a 15 % de resorcinol. 

16. Installation selon Tune quelconque des revendications 12 a 15, 
caracterisee le ou les appareils de raffinage sont des egoutteurs. 

17. Installation selon Tune quelconque des revendications 12 a 16, 
caracterisee en ce que la colonne de distillation (I) a les specifications suivantes : 

- nombre d'etages theoriques : de 5 a 40, de preference de 10 a 30 ; 

- taux de reflux R compris entre 1 et 1 0 , de preference entre 2 et 5. 

18. Installation selon Tune quelconque des revendications 12 a 17, 
caracterisee en ce que la colonne de distillation (II) a les specifications suivantes : 
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- nombre d'etages theoriques : de 1 0 a 85, de preference de 1 5 a 40, 

- taux de reflux R compris entre 1 et 35, de preference entre 5 et 25. 

19. Installation selon Tune quelconque des revendications 12 a 18, 
caracterisee en ce que la colonne de distillation (III) est un appareil a film tombant 
racle ou une colonne de distillation ayant les specifications suivantes : 

- nombre d'etages theoriques : de 1 a 10, de preference de 1 a 5, 

- taux de reflux R compris entre 0,5 et 5, de preference entre 1 et 2. 

20. Installation selon Tune quelconque des revendications 12 a 19, 
caracterisee en ce que la ou les colonnes de degoudronnage (1, 1') est/sont des 
appareils a film tombant racle. 




